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Abstract 



Processes for the preparation of substrates for direct adhesion techniques, e.g. following use of the 
substrate to transfer a thin film onto another substrate, involves changing the order or modifying the 
parameters of stages involving high temperature annealing with hydrogen, selective chemical etching, and 
particular smoothing and cleaning techniques for direct bonding of substrates. Preparation of the surface of 
a substrate for different techniques of direct bonding of semiconductor slices, where the substrate has been 
subjected to cleavage by the implantation of ions creating strong discontinuities of the surface (2) between 
its center and its periphery above a zone (4) of point faults of thickness less than 20 microns in the depth of 
the silicon body, comprises the following stages: (a) selective chemical etching (I) using a mask to etch a 
height of peaks and other discontinuities below 20 microns ; (b) selective chemical etching (II) using gases 
to etch peaks and other discontinuities of thickness below 5 microns with selectivity of 10<6>:1; (c) high 
temperature annealing; (d) smoothing by plasma-assisted etching using gases or by chemical-mechanical 
polishing to thickness less than 20 nm, to obtain a depletion layer (3) (e) cleaning after smoothing; and (f) 
cleaning before bonding. Independent claims are given that describe similar processes with changes in the 
order of, or modification of the parameters of, the above stages. 
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(§) PREPARATION DE SUBSTRATS AUX TECHNIQUES DE COLLAGE DIRECT. 

^Preparation de substrats aux techniques de collage 

Proc6d6 de traitement et de preparation de surface d'un 
substrat aux differentes techniques de collage direct de 
substrats apres que ce substrat ait servl ou pas au transfert 
de film mince sur un autre substrat ou pour le preparer a de 
nouvelles applications par collage direct Le precede se pre- 
sente sous forme de cycle variable selon fes caracteristi- 
ques des plaques a conditionner. La technique proposee 
est d'alterner I'ordre ou de modifier certains parametres 
specifiques d*6tapes comprenant un recuit haute tempera- 
ture d'hydrogene, une technique de gravure chimique selec- 
tive utilisant un masaue, une technique de gravure chimique 
de seiectivite de 10 e : 1, une technique particuliere de lissa- 
ge et des nettoyages specifiques au collage direct de subs- 
trats. 
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Description 

DOMAINS DE L'WVENTION 

La presente invention concerne un proc6d& de traitcment et dc preparation de surface 
d'un substrat pour que ce dernier corresponde d des caractlristiques specifiques aux diflcrentes 
techniques de collage direct de tranches de semiconducteur. Le substrat A trailer peut etre une plaque 
de silicium apres que cettc dernierc soit le resultat d*une separation entre un film mince de silicium 
transfer* sur un substrat apres un collage direct des tranches d fin d en realiser un film mince de 
semiconducteur monocristallin sur isolant selon diffdrcnts types de proc&te d' elaboration , 

SUPPORT DE L'lNVENTION 

La fabrication de film mince monocristallin sur isolant se fait d 1'aide de differents 
process d'elaboration dont certains utilisent des methodes de collage de deux tranches 
semi conduct eurs . Ces techniques par collage direct de deux plaques ont pour objet de transferer un 
film mince de silicium monocristallin sur un autre substrat. Ces techniques de production des films 
minces sur isolant different les unes des autres par des methodes de creation de zone de separation 
dans le materiau ou sans zone de clivage. A litre d'exemple on ne citera que trois des techniques 
existant & ce jour operant une separation dans le materiau massif & savour la technique par 
implantation d'hydrogfcne de Michel Bruel decritc dans le brevet de reTerence FR 2681 472, la 
technique par creation d'au moins deux zones de porositd par Takao Yonehara et al illustree dans le 
brevet de reference JP 7302889A et une technique d'implantation d'ions par immersion dans un 
plasma d'hydrogene presentee dans un brevet de reference US 5,653,81 1 de Chan comptetee par une 
technique de separation & temperature ambiante de Cheung. 

Pour la comprehension de la presence invention il est nccessaire de rappeler certains aspects 
des techniques precitees. La realisation de film mince de semiconducteur monocristallin requiert 
done r utilisation de methodes de collage de deux substrats. Etant donne* les besoms du march** en 
film mince sur isolant pour des applications de plus en plus orientees vers des produits grands 
publics , il apparaft done une necessity de require le cout de fabrication de ces nanostructures en 
reutilisant le substrat cliv£ pour en repercuter la baisse des corns de production. Les methodes de 
separation du film mince transfer du substrat originel requiert done la ^utilisation de ce substrat 
comme nouvelle tranche de semiconducteur pouvant servir a nouveau soit de plaque support ou 
raidisseur soit de plaque ayant la zone de clivage. Le prix des nanostructures depend done du prix des 
tranches neuves qui est la matiere premiere et de la capacite* & reutiliser la tranche clivee. L 'evolution 
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rapide dc oc march* conduit les fabricants a envisage! un prix du silicium sur isolant en dessous de 
trois fois le coOt d'une plaque ncuve Do* la necessite' de chcrchcr dcs techniques a coOts maitrises 
pour rendre les plaques clivees aptes a nouveau pour des precedes d^laboration du film sur isolant 
par collage direct pour repercuier Feconomie d'une plaque neuve. Nous allons presenter brievement 
ces techniques de separation pour ^laborer un film mince sur isolant. 

La technique par Dr Michel Bruel requiert I 'utilisation de deux substrats qui peuvent dtre des 
tranches de silicium roonocristallin dont les surfaces presentenl des caractlristiques particulieres en 
terme de plan&td et de contamination comme toutes tranches de silicium utilisees pour faire un 
collage direct. Les deux substrats peuvent tire recouvcrt d'une couche d' isolant qui peut Stre operee 
soit par un dcp5t soit par une croissance d'un oxyde Ihermique. Une des plaques subit une technique 
d' implantation d'ions hydrogene IT par un implanteur d'ions que Ton qualifiera de standard pour 
des doses el une cnergie qui varient en fonction de I'epaisseur du film a transferer et de I'epaisseur de 
Tisolant Cette implantation d'hydrogene dans le silicium a pour but de creer des zones de cavite* qui 
a une temperature d' implantation donnee ne coalescent pas de facon a coller ulteneurement par des 
ro^thodes differentcs le deuxieme substrat sen-ant id de raidisseur. L'implantation des ions 
hydrogene conduit selon des etudes menees au LET! a la formation de sites interstitiels et de 
complexes Si-H* dans les cavites. Apres le collage des deux tranches, il sera necessaire d'apporter 
une Cnergie deactivation pour faire le clivage en utilisant un recuit entre 400 et 500 °C sous 
atmosphere d'azote de fa$on £ faire diffuser de rhydrogene implante* au-dela des complexes Si-H* 
dans des petites cavites oO se forment des coraposees de molecules d'bydrogene H 2 et aulres 
complexes Si-H x apres segregation. Plusieurs t>pes de deTauts sont engendres par 1' implantation mais 
seules les cavites orientees (100) seraient responsables de la separation. Ces cavites au depart de 
quelques nanometres croissent selon le plan cristallographique parallele a la surface des tranches 
pour des raisons de contraintes et se regroupent autour de la zone d' implantation R? IaqueUe varie en 
fonction de I'cnergie d' implantation, e'est a dire que fes cavites se dcveloppcnt selon le gradient de 
concentration en hydrogene et non selon un plan cristallographique preTdrentiel. Avec rapport en 
energie du recuit, la prcssion dans ces cavites crott fortement et conduit celles-ci d*abord a une 
coalescence des cavites puis a un regroupement autour de la profondeur d* implantation R P . des 
micro fissures paralieles a la surface atteignant des epaisseurs de quelques microns apparaissent et les 
cavites par effet de surpression eclatent. Le transfert du film mince est ainsi op£re* par la separation 
de la structure comportant la couche d' isolant dont la surface est collec au raidisseur et le film de 
silicium monocristallin La rugosite* mesuree par AFM ( Atomic Force microscopy ) sur la surface dcs 
tranches apres separation est comprise entre 50 et 66 run (nanometres) RMS ( de Fanglais Roughness 
Mean Square ) et varie selon les doses et P energie d* implantation mise en jeu. Suivant les doses et 
1'energie d'implantation il y a phis ou moins de creation de deTauts dans la zone de clivage et au-dela 
de cette derniere dans le silicium massif d'ou la necessity de la maitrise des points de fonctionnement 
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de cc precede* en d&erminant les doses et l'energie d'implantation adequate*. La plaque ainsi clivee 
doit done etre traitee pour tee reutiliser comme nouveau substrat selon une technique faisant partie 
de la presente invention 

La technique par creation dau moins deux zones de porosis par Dr.Takao Yonehara et al 
requiert le collage de deux substrats dont Tun scrt de support pour le transfer! La plaque sen-ant au 
clivage subit un traitement pour rendre poreux le materiau cristallin en deux parties & savoir que le 
silicium a d'abord une couche de faible porosis de 1'ordre de 13 urn ( micrometre ) d'epaisseur , puis 
une deuxieme couche en profondeur epaisse de 3 um avec une porosite* trois fois supeneure a la 
preeddente. Ces differences de porosis successive se realisent au moyen d une modification du 
courant d'anodisation. Une croissance par epitaxie est effectuee sur la premiere couche po reuse de 1 3 
um a fin de realiser k film mince ainsi que la couche isolante par croissance d'oxyde thermique de la 
couche epitaxiee realisant de fait le film mince et 1'isolant. Un collage direct est opto pour soudcr la 
surface epitaxiee a la surface de la plaque support pour en realiser la nanostructure. La separation 
s'operent a temperature ambiante avec 1'aide d'une lame et d*effet piezoelectrique entre autre et 
permettant d'en separer les deux couches po reuses. Le clivage serail duala difference de porosite* des 
deux couches et a I'&at de contrainte exercee entre ces deux types de porosis : de fait la plaque 
recouverte d'une couche poreuse de 3 um ainsi clivee pourra &re reutilisee dans cette technique 
d'obtention de film mince sur isolant apres un proccVk de traitement de sa surface faisant l'objet de la 
presentc invention. 

La technique d' implantation d'ions pur immersion dans un plasma d'hydrogene du Dr. Chan 
se pratique a des doses plus dlevees que dans le cas d'une implantation d'ions par une source variant 
selon le type d'implanteur choisi a cette fin. A titre d'exemple pour iUustrer cette difference la dose 
usuelle par la premiere technique presentee du Dr.Bruel requiert des doses d'ions H* infeneures a 
2.10 1 ' atomes/cm 2 alors que la technique selon Dr.Chan demande des doses d'ions H* supeneures a 
2.10 11 atomes/cm 2 . Cette difference permettra en outre de realiser un clivage dans le silicium massif 
A une temperature ambiante et done ne necessitant pas d'un apport en dnergie. Ce pnenomene a 6x6 
d ailleurs observe par Dr. Thierry Poumeyrol , lequel a montr<* qu'une dose d'ions H* sup£rieure a 
2. 10" atomes/cm 2 implantee conventionnellement par une source a filament conduit a la temperature 
d'implantation a une fracture dans le materiau et ceci sans apport en energie. Cette noirvellc 
technique d'implantation d'ions H* par immersion des tranches dans un plasma d'hydrogene requiert 
I'utilisation de points de fonctionnement en fonction des epaisseurs de films a transferer et utilise 
comme para metres une Anergic d'implantation et une dose d'ions suivant les transferts de film a 
ope*rer. Cette methode commence par un depdt ou une croissance d'une couche d'isolant suivi d'une 
implantation par immersion dans un plasma avant le collage direct a un substrat . Les deux surfaces 
seront immergees dans un autre plasma pour en etabiir une force de collage et done de cohesion des 
surfaces. Cette etape est importante dans ce proc4de' extant donnd que la technique de clivage est liee 
autant a la methode d'implantation qui cree des microfissures dans le silicium qu'a l'energie 
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d'activation engendree par le collage par plasma. La separation est oper£e a 1'aide d'une 
instrumentation prdscntant unc force m&anique a l'aide entre autre d une lame et d un flux d'azote 
au niveau des fractures engendrdcs par la technique pertinente d'impiantation par immersion dans un 
plasma. Le collage par plasma est alors active de sorte que Ies forces de cohesion des deux surfaces 

5 des substrate mis en contact soient plus fortes que la force de dsaillement entre autre engendree par 
le clrvage dans la zone fracturte du silicium. Ainsi sans apport d^nergie on s^pare une tranche du 
film de silicium qui se retrouve transferer sur l'autre subslrat. D'aprgs des mesures de non uniformity 
il apparait que la surface du film transfer* presente une rugostte inferieure a 4 nm RMS. Ainsi la 
tranche clivee pourra Sire reutilisde dans ce procede a condition quelle subisse le traitement selon le 

1 0 procede de la presente invention. 

II apparait des techniques prtcittes que la surface des tranches clrvees requiert un traitement 
approprie pour rendre a la fois le matdriau et sa surface apte a un nouveau collage direct quelle que 
soient les nuHhodes employees. Etant donne que la nanostructure de film mince sur isolant poss^de 
15 un etat de contrainte consequent et que le collage direct des substrats exige des etats de surface 
particuliers a savoir un niveau de contamination infericur a 1 ppb ( partie par billion ), une densite de 
particules de diam&tre superieur a 0,2 urn voisinc de zero ct une rugosite proche de 0,1 nm RMS, des 
parametres de planeite tels que le bow, le warp, le TTV, le rolloff correspondant a des valeurs 
voisines dc ceUes obtenues pour des tranches de silicium de qualite prime, il apparait necessaire 
80 d'evitcr d 4 augmenter la fteche des substrats par 1'utiltsation de precede qui augmente letat de 
contrainte du materiau D'autre part le materiau de silicium ne doit pas presenter aprfcs traitement un 
niveau de defauts cristallins superieur au niveau des plaques neuves comme des fautes d'empilement, 
des precipites d'oxygene, des densites de dislocations entre autre. C'est pourquoi la presente 
invention a pour objet de demontrer la mise en ceuvre d'un procede par etapes succcssivcs a coQts 
5 nialtrises sans augmenter le stress de la tranche a recycler. Les trois techniques d'eiaboration de film 
mince sur isolant occasionncnt des defauts de surface different* selon la methode de clivage operee a 
savoir que la technique par implantation d'ions H* rend une surface tres discontinue presentant a la 
peripheric de la plaque des pics alors que son centre en est creusd La technique de separation par 
difference de porosite conduit a des defauts dans le silicium dont il faut eviler de les faire difruser La 
0 technique par implantation d'ions par immersion dans un plasma presente un etat de contrainte 
consequent et suite aux effets des cavites creees des discontinuites en peripheric de la tranche, ceci 
demandant d'eviter de creuser la surface du silicium en son centre sans en augmenter la contrainte 
du materiau par un cout de mise en oeuvre le phis modeste possible. 



35 



Le probteme pose est de maitriser un precede variable constitue de cycle drapes 
d'eiaboration dont la mise en ceuvre et les proprietes de chacune des etapes soient a la fois 



compldmentaircs ct ndcessaires pour en fixer le cout Sexploitation et rcndrc le substrat apte au 
collage direct quel que soit la mdthode employee pour produire un film mince sur isolant D'autre 
part dtant donnd que chacunc de ces mdthodes pour film mince sur isolant occasionne des deTauts 
dissemblabies et requiert les mimes caractdristiques du substrat lore de sot utilisation, d'ou la 
ndcessitd d'apporter use solution qui satisfasse tout les types de mdthodes de production ultdrieures 
Etant donnd que les deTauts cngendrds par ces mdthodes possedent la particularity commune de 
ddfauts localises a la surface du silicium et que les mdthodes d'obtention de film mince sur isolant 
requierent entre autre des specifications en terme de planditd, dc teraiinaison chimique de surface, de 
rugositd en raison du collage direct, il apparait que des procddds bases sur le polissage a dtapes avec 
d'abord un tissu dur pour la planarisation suivi d'abrasion sur des tissus de plus en plus souple est 
une solution envisagcable pour recondiUonner les tranches de silicium. D autrc pan les techniques de 
polissage sur des epaisseurs de plusieurs microns sont utilisees de facon courante dans Pindustrie du 
secteur et done maitrisdes. Lc polissage de forte dpaisseur de silicium permet de planariser tout en 
abrasant ce qui en fait toute la difficult* a trouver les bons parametres qui rdgissent les mecanismes 
mis en jeu dans cette technique : ceci permettrait de rdduire les discontinuites dues aux fractures 
occasionndes par les cavites dans le silicium massif sans toute fois assurer une rugositd infdrieure a 
0,2 nm RMS k cause des particules abrasives de taille supdrieure aux discontinuites de surface 
exigees pour des applications de collage direct. Mais le polissage de ce type a des effets negatifs 
comme le cout Sexploitation, le faible delwl, le manque de rdgularitd du a Paspect empirique du 
mecanisme de polissage d'une couche de plusieurs microns, Pdcrouissage du au mecanisme de 
polissage de planarisation de couches dpaisses, Pdtat de contrainte tres dlevd et caractdrisd par des 
mesures de stress des tranches ainsi polies, les deTauts occasionnes et caractdrisds en surface par ce 
type de polissage comme des rayures et autres marques, la planditd n'en est pas compietement 
amdliorde comme Pont montrd plusieurs eludes de caractensation dans lesquelles des parametres tels 
que le warp, le TTV ( total thickness variation ), le roIloiT prennent des valcurs nettemcnt supdrieures 
aux valeurs obtenues sur des plaques neuves . La caractensation du monocristal dc silicium de ces 
substrats soumis a un proceed connu et maltrisd de polissage a dtapes sur des epaisseurs supdrieures a 
5 urn a montrd que ce proeddd ne peTmet pas d'amdliorer la planditd et que les deTauts caractdrisds 
par des mdthodes telles que les deTauts Wright, SECCO et autres techniques de caractensation ont 
donnd des valeurs repdtees de densitd dlevee sur des plaques n'ayant pas subi de mdthode de clivage 
auparavant et que les tranches de silicium ayant servi a P Elaboration des films sur isolant prescnient 
une densitd de deTauts caractdrisds du crista! supdricure A celle obtenue avant le traitement de 
reconditionnemeni. Les diffdrentes dtudes mendes sur le polissage de ce type ont montrd que les 
mdeanismes chimiques et abrasifs s'dtendent sur une profondeur dc silicium qui varie entre 1 et 25 
um dans laquelle Pdcrouissage et la perturbation de la matrice dc silicium sont opdrds. Or cette 
profondeur a les dimensions de la couche de depldtion caractdristique des tranches clivdes De ce 
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constat sur ic bilan d'unc technique rdpandue de polissage de couches de plusieurs microns, ii 
apparalt nteessaire d'&ablir one nouvelle technique baste sur un cycle compoitanl des Stapes de 
reduction des d&mts cristallins ct de lissage des surfaces de silicium comme par exemple un recuit 
approprig, d'une technique d'abrasion qui lisse la surface sur unc profondeur de couche inftrieure a 
20 nm en utilisant des parti cules colloldales de cbametre infdricure a 10 run disperses dans une 
solution abrasive originate, d'attaques chimiques sdectives de la surface pour en r&Juire les 
discontinuity a des fins de planarisation et de gravure anisotropiquc a vitesse contrdlte et a une 
selectrviu* de l'ordre 10 6 : 1 D'autre part des mesures de fleche et autres parametres de p\an&\6 ont 
montre* que les plaques de silicium aprts clivage possedent un profit non pas ltd a une plaque neuve 
ou a la nanostructure obtenue apres transfert mais plutftt au profil des tranches de silicium apres 
croissance d'un oxyde thermique. On sait d'ailleurs de travaux publics qu'une croissance de couches 
d'oxyde occasionne une augmentation du stress qui serait lite aux mteanismes mis en jeu dans ce 
proc&K. Done de ccttc observation, ii apparalt evident de r&iuiie des Stapes d'oxydation sacrificielle 
utiliste couranunent en microti ectronique pour cviter d'augmenter le stress des plaques et la denshe 
de prteipttes, de dislocations et surtout de fautes d'empilement ddja elevte a cause des implantations 
d ions a doses superieures a 10 16 atomes/cm 2 . Le procddS de reconditionncmcnt des tranches de 
silicium ou de preparation aux techniques de collage direct devra avoir une tres bonne rtp&itiviti et 
une adaptation aux caractenstiques particulieres de chaque m&hode d'obtention de film mince sur 
isolant. Done la pr&ente invention propose un proc&tt a cycle variable mais comportant toujours le 
rofime type d'dtapes d^laboration pour des raisons a la fois technologiqoe ct de coftt dexploitation 
pour la mise en ceuvrc . 

BRfeVE DESCRIPTION DES SCH&MAS 

- la figure n°l est une coupe de tranche clivte montrant a sa surface des discontinuity dues 
aux difKrentes me'thodes de separation avec une couche de ddfauts du silicium qui varie entre 2 et 20 
pm 

- la figure n°2 est une coupe de tranche clivte apres certaines Stapes de gravure sans recuit du 
proc6d£ de r invention dont la couche de deTaut est rdduite avec une epaisseur qui varie entre 10 et 
1000 nm 

- la figure n°3 est une coupe de tranche apres les etapes de recuit et d'abrasion d^montrant 
I effet de lissage a la surface et reflet d'entevemcnt de la couche de deTauts du silicium grace au 
recuit et aux techniques d'abrasion de la pr&ente invention 



2794891 



7 

DETAIL DE L 'INVENTION 

Suite * la presentation des m&hodes d'eiaboration de nanostructure et des conditions 
de traitement des tranches clivees pour que ces dernieres puissent aire reutilisees comme matdriau 
d' elaboration dans des conditions et des caractdristiques connues et dtfinies, nous proposons de 
5 raettre en crime un precede a Stapes successives selon les entires des plaques au moment du clivage 
comme suit . 

• Un precede de preparation des surfaces pn&entant les etapes sirivantes : 
a - gravure chimique 1 selective 
10 b - gravure chimique 2 

c - recuit a haute temperature 
d - lissage 

e - nettoyage apres lissage 
f - nettoyage de pre collage 

15 

L'invention se caracterise par l'uulisation d'un masque de gravure pour le traitement des 
tranches apres implantation en ions H* (1) a la figure n°l, laquelle a occasionne de fortes 
discontinuites de surface (2) entire son centre et sa peripheric sur une zone de defauts ponctuels (4) 
d'une epaisseur inferieure a 20 um en profondeur dans le silicium massif . La couche dc depletion (3) 

20 sera done 1'objectif de ce proceed . Un mode de fonctionnement est propose : 

a - une gravure chimique 1 selective se realise au moyen d un masque realise par 
lithographie ou le depdt d'une couche de resine dont les caracteristiques permettent de register a des 
temperatures de 90°C et d attaque chimique va contribuer a masquer le centre des tranches. Le but de 
cette etape est de creer un masque de protection du silicium au centre de la plaque pendant I'd (ape 

25 ulterieure de gravure chimique 1 et ceci a fin d'eviter d'augmenter les discontinuites. La solution 
utilise* pour une gravure chimique 1 selective peut etre une solution de TMAH ( tri methyl 
ammonium hydroxide ) 20% a 90°C selon une vitesse de gravure de 1 urn/mi n ou autre especes 
chimiques comme KOH ( hydroxyde de potassium ) ou PEDP ( ethylenediamine ) pour graver selon 
les motifs d'un masque les pics engendres lors du clivage par croissance de cavites creees par 

30 implantation . La vitesse de gravure devra fitre suffisamment eievec pour obtenir une seiectiviie 
convenablc. Les pics et autres discontinuites de la couche a graver (2) a la figure n°l ont une hauteur 
inferieure a 20 um. 

b - une gravure chimique 2 selon un proc&k present dans unc autre application de 
reference 9808103 reaiisee sur un equipement decrit dans Fapplication 9900977 qui pennet une 
35 seiectivite de 10 6 :1 et comportant une premiere etape necessaire a renleveraent de la resine restantc 
source de contamination organique . Cette etape est cruciate et pennet d'eiimirter des defauts dc 



surface tout en modifiant la rugosite par un lissage. II s'agit d une gravurc chimique humide utilisant 
des gaz dissolus selon une mdthode de gravure anisotropique. L'epaisseur de gravurc est infdrieure a 
5 urn et la couche de depletion (3) a figure n°2 est amincic jusqu'a quelques nanometres et 
comportant toujours des dgfauts (4) cristallins. Les propri&6s de cette gravure chimique permettent 
de grad er en priority les zones a ddfauts comme le (4) et la profondeur de couche (3) dans laquelle des 
dtfauts subsistent peut fitre atteinte par le recuit . 

c - un recuit a haute temperature infdrieure a 1200°C sous atmosph&re d'hydrogene H : 
pendant un temps de recuit a haute temperature inferieur a 240 minutes a une pression inferieure ou 
egale a la pression atmospMrique. Ce recuit permet de rdduire le nombre de defauts cristallins et de 
lisser la surface sans engendrer de nouveaux defauts. n permet en outre de require les prtcipitds das a 
I' implantation et a la croissance thermique d'un oxyde anterieure. Ce recuit permet de rfduire les 
defauts cristallins sur une profondeur inferieure a 6 urn. 

d - un lissage qui peut dtre mis en oravre par un polissagc mecano chimique a Taide 
d'une solution abrasive composee d*especes chimiques oxydantes comme le peroxyde d'hydrog£nc ou 
autres produits qui peuvent oxyder le silicium, d'especes chimiques qui peuvent Strc rhydroxydc 
d •ammonium, rhydroxyde de potassium ou autres espdees chimiques qui attaquent Toxyde de 
silichun, d'eau et d'autres esp^ces chimiques ayant un rdle de caiahyseur des reactions successives de 
deporymdrisation et de polymerisation entre la surface polie et la silice coIloSdale dont la tailie des 
particules colloidales s£lecttonn£es selon leur diamdtre doit etre inferieure a 10 nm. La selection de 
ces particules et la solution chimique sont de nature pertinente dans cetie invention etant donne le 
rdle preeminent des reactions chimiques pour contrdler le ret rait du silicium par couches de quelques 
nanometres. Cette abrasion aura un eflet determinant pour le traitement final de la surface puisque il 
permet de contrdler r enlevement de matiere avec une precision importante suivant le maintien du PH 
et d'une vitesse d'abrasion constante et uniforme sur une epaisseur variant entre 5 et 20 nm mais 
avec une abrasion preferentiellement de 10 nm pour obtenir une rugosite inferieure a 0,1 nm RMS 
pour atteindre la couche dc depletion (3) montree a la figure n°3. Une alternative au polissage 
mecano chimique peut 6tre mise en ceuvre pour atteindre la couche de depletion (3) par une technique 
de gravure humide assistee par plasma . 

f - un nettoyage aprcs lissage mettant en oeuvre un procede decrit dans 1 'application de 
reference FR 9808153 sur un equipement d6crit dans Tapplication de reference 9900977. Cette etape 
est necessaire a fin de pouvoir de rdaliser les caracterisations neoessaires a la verification du bon 
fonctionnement des etapes precedents et d'dliminer les particules de silice et autres defauts et 
contaminants engendres par le polissage mecano chimique ou les residus de Tattaque humide par 
plasma sans en aJterer la surface. 

g - un nettoyage de pre collage compose des etapes suivantes I - H 2 0 : Qj 100 ppm 
( ozone en partie par million soit 1 mg.l 1 ) pendant 5 minutes a 5°C : 2- SCI J Standard Cleaning du 



RCA par Kern ] (1 : 1 :5) a 80°C pendant 3 min suivi d un rin$age en eau ultra pure avcc moins de 1% 
de NH4OH pendant 3 min : 3 - SC2 [ Standard Cleaning du RCA par Kern ] (1:1:5) a 60°C pendant 
3 min avcc une injection avec moins de 1% d'acide citrique suivi d'un rin^age de 3 min avec 
injection de HC1 ( acide chlorhydrique )a 0,0085 M (mol l 1 ): 4 - sfchage selon le proc&k decrit 
dans 1c brevet de reference 9900978. Cette etape est n£cessaire a fin de reduire tout type de 
contaminant sans alterer la surface de la tranche et obtenir des caracteristiques spetiflques au collage 
direct comme une dnergie de surface comprise entrc 10 et 60 dyne/cm 3 , un oxyde chimique 
protdgeant le silicium. 

• Un procede de preparation des surfaces presentant les Stapes suivantes : 
a - recuit a haute temperature 
b - gravure chimique 2 
c - lissage 

d - nettoyage aprfcs lissage 
e - nettoyage de pre collage 

Une alternative au precedent precede est proposee dans le cas ou T implantation en ions H* 
par une source a filament ou par immersion dans un plasma crte des pics (2) rtpartis sur toute la 
surface du silicium (I) d'une hauteur inferieure a 6 um sur une zone de defauts ponctuels (4) avec 
une gpaisseur inferieure a 20 um en profondeur dans le silicium massif . La couchc de depletion (3) 
sera done Tobjectif de ce precede . Un mode de fonctionnement est propose : 

a - un recuit a haute temperature mterieure a I200°C sous atmosphere d'hydrog£ne H 2 
pendant un temps de recuit a haute temperature inferieur a 240 minutes a une pression inferieure ou 
egale a la pression atmospherique. Ce recuit permet de reduire le nombre de defauts cristailins (4) et 
de rtduire la hauteur des pics (2) la surface sans engendrer de nouveaux defauts par les proprietds de 
rhydrogene raises a profit pour modifier retat de surface. II permet en outre de rtduire les prtJcipites 
dus a l'implantation et a la croissance thermique d un oxyde anterieure. Ce recuit permet dc reduire 
les defauts cristailins sur une profondeur inferieure a 6 um. Selon cette variante de precede du 
recuit . la pression, la temperature et la duree du recuit joue un role predominant pour reduire les 
discontinuity de surface 

b - une gra\-ure chimique 2 selon un precede presente dans l'application de reference 
9808103 realise sur un 6quipemem dficrit dans l'application 9900977 qui permet une seiectivite de 
10 6 :1. Cette etape est cmciale et permet d'eiiminer des defauts dc surface tout en raodifiant la 
rugosite par un lissage. II s*agit d'une gravure chimique humide utilisant des gaz dissolus selon une 
methode de gravure anisotropique. L'epaisseur de gravure inferieure a 5 um et la couche de depletion 
(3) est amincie jusqu'a quelques nanometres sans defauts (4) cristailins. 
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c - un lissage qui peul etre mis en ccuvre par un polissage mecano chimique A laide 
d une solution abrasive compost despcces chimiques oxydantes conune 1c peroxyde d'hydrogene ou 
autres produits perraettant d'oxyder le silicium, d'especes chimiques qui peuvent Stre I'hydroxyde 
d'ammonium, 1' hydroxy de de potassium ou autres especes perraettant de graver l'oxydc de silicium, 
d'eau et d'autres especes chimiques ay ant un role de catalyseur des reactions success ives de 
depolymlrisation et de polymerisation entre la surface polie et la silice collofdaie dont la taille des 
particules coIloVdales s&ectionnees selon leur diametre est inferieur a 10 nm. La selection de ces 
particules et la solution chimique sont de nature pertinente dans cettc invention £tant donn£ le rdle 
preeminent des reactions chimiques pour contrdler le retrait du silicium par couches de quelques 
nanometres. Une alternative au polissage mecano chimique peut atre mise en ccuvre pour atteindre 
la couche de depletion (3) par une technique de gravure humide asststee par plasma . 

d - un nettoyage apres lissage mettant en ccuvre un proceed decrit dans r application de 
reference FR 9808153 sur un equipement decrit dans r application de reTdrence 9900977. Cette e'tape 
est necessaire h fin de pouvoir de realiser les caracterisalions necessaire* b la verification du bon 
fonctionnement des etapes prec&fentes et d'eltminer Ics particules de silice et autres defauts et 
contaminants engendres par le polissage mecano chimique ou les residus de Tattaque humide par 
plasma sans en altera la surface. 

e - un ncttoyage de pre* collage compose* des etapes suhantes 1 - H 2 0 : O3 100 ppm 
( ozone en partie par million soit 1 mg.1' 1 ) pendant 5 minutes £ 5°C : 2- SCI I Standard Cleaning du 
RCA par Kern] (1:1:5) h 80°C pendant 3 min suivi d'un rincage en eau ultra pure avec moins de 1% 
de NH4OH pendant 3 min : 3 - SC2 [ Standard Cleaning du RCA par Kern ] (1:1:5) d 60°C pendant 
3 min avec une injection avec moins de 1% d'acide citrique suivi d'un rincage de 3 min avec 
injection de HC1 ( acide chlorhydriquc )A 0,0085 M (mol.!*' ): 4 - sechage selon le proceed decrit 
dans le brevet de reference 9900978. Cettc etape est necessaire k fin de reVhiire tout t>pe de 
contaminant sans altera la surface de la tranche et obtenir des caractenstiques specifiques au collage 
direct conune une Inergie de surface comprise entre 10 et 60 dyne/cm 2 , un oxyde chimique 
protegeant le silicium. 

* Un proceed de preparation des surfaces presentant les etapes suivantes : 
a - gravure chimique 2 
b - recuit h haute temperature 
c - lissage 

d - nettoyage apres lissage 
e - nettoyage de pre* collage 
Une alternative au proddl precedent est proposee pour les surfaces presentant une couche 
poreuse infeneure d 5 um i la surface com me e'est le cas par un certain t>pe de m&hode dc clivage 
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due £ la difference de porosis. La couchc de depletion est cette fois insidieuse car la porosis du 
silicium induit un deplacement de defauts ponctuels de type (4) en profondeur dans le silicium sur 
une zone de defauts dont I'lpaisseur est infeneure a 20 La nature de la couche de depletion 
change tnais pas sa profondeur. d'ou la ndcessitg d'utiliser une solution de gravure dont on peut faire 
varier rapidement la vitesse sans se soucier des ecarts de pics entre la peripheric de la tranche et son 
centre comme e'est ce cas avec des mcthodes de separation par creation de cavite Un mode de misc 
en ceuvre est present^ ci-dessous : 

a - une gravure chimique 2 scion un precede present dans Tapplication de reference 
9808103 realist sur un equipement decrit dans I'application 9900977 qui permet une selectivity de 
10 6 : 1 Cette etape est cmciale et permet d'eiiminer la couche de silicium poreux tout en modiflant la 
ragositd par un lissage. D s'agit d'une gravure chimique humide utilisant des gaz dissolus selon une 
methode de gravure anisotroptque. L'epaisseur de gravure est inferieure & 5 um. Les propriety de 
cette gravure chimique permettent de graver en priorite les zones & defauts que constituent le 
silicium poreux . 

b - un recuit d haute temperature inferieure k 1200°C sous atmosphere d'hydrogene H 2 
pendant un temps de recuit * haute temperature inferieure i 240 minutes £ une prcssion inferieure ou 
egale * la pression atmospheriquc. Cc recuit permet de require le nombre de ddfauts cristallins et de 
lisser la surface sans engendrer de nouveaux defauts. Ce recuit permet de require les dtfauts 
cristallins sur une profondeur inferieure d 6 um. 

c - un lissage qui peut itre mis en ccitvtc par un polissage mecano chimique d 1'aide 
d'une solution abrasive composee d'especes chimiques oxydantes comme le peroxydc d*hydrog£ne 
ou autres produits permettant d'oxyder le silicium, d'especes chimiques qui peuvent Itre Fhydroxyde 
d 1 ammonium, Thydroxyde de potassium ou d'autres espdees chimiques permettant de graver l'oxyde 
de silicium, d'eau et d'autres espfcees chimiques ayant un role de catalyseur des reactions successives 
de depolymerisation et dc polymerisation entre la surface polie et la silice colloidale dont la taille des 
particules colloi'dales seiectionnees selon leur diametre est inferieur a 10 run. La selection de ces 
particules ct la solution chimique sont de nature pertinenic dans cette invention etant donnd le nMe 
preeminent des reactions chimiques pour contrdler le retrait du silicium par couches de quelques 
nanometres. Une alternative au polissage mecano chimique peut £tre mise en ceuvre pour atteindre la 
couche de depletion (3) par une technique de gravure humide assistee par plasma 

d - un ncttoyage apres lissage mettant en ceuvre un precede decrit dans I'application de 
reference FR 9808153 sur un equipement decrit dans r application de reference 9900977. Cette etape 
est necessaire £ fin de pouvoir de realiser les caracterisations necessaires h la verification du bon 
fonctionnement des etapes precedents et d'eiiminer les particules de silice et autrcs defauts et 
contaminants engendres par le polissage mecano chimique ou les residus de I'attaquc humide par 
plasma sans en alterer la surface. 
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e - un nettoyagc de pre* collage compost des Stapes suivantes 1 - H 2 0 : Cb 100 ppm 
( ozone en partie par million soil 1 mg.1 1 ) pendant 5 minutes a 5°C : 2- SCI f Standard Cleaning du 
RCA pax Kern ] (1 ; 1 : 5) a S0°C pendant 3 min survi dun linkage en eau ultra pure avec moins de 1% 
de NH,OH pendant 3 min : 3 - SC2 [ Standard Cleaning du RCA par Kern 1(1:1 :5) a 60°C pendant 3 
min avec une injection avec moins de 1% d'acide citrique survi d'un rincage de 3 min avec injection 
de HC1 ( acide chlorhydrique )a 0,0085 M (mol l 3 ): 4 - sechage selon le proceed decrit dans le brevet 
de reference 9900978. Cette <Stape est necessaire a fin de r&fciire tout type de contaminant sans alt£rer 
la surface de la tranche et obtcnir des caracte'ristiques specifiques au collage direct comme une 
energie de surface comprise entre 10 et 60 dyne/cm 2 , un oxyde chimique protegeant le silicium. 
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REVINDICATIONS 

1 - Procexk caracterise* en ce qu'il oonsiste en un cycle d'etapes successives de traitement et de 
preparation de surface d'un substrat aux diffcrentes techniques de collage direct de tranches dc 
semiconducteur dont la mise en ocuvre depend du dit substrat ayant subi une technique de clivage par 
implantation d'ions cream de fortes discontinuitds de surface (2) entre son centre et sa peripheric sur 
une zone de deTauts ponctuels (4) d'une epaisseur infeneure a 20 um en profondeur dans le silicium 
massif et comportant les etapes suivantes : 

a - une gravure chimique 1 selective pour graver une hauteur de pics et aulres 
chscontinuites de la couche (2) inferieure a 20 um 

b - une gravure chimique 2 humide pour graver une epaisseur inferieure a 5 um de 
selectivity de 10 6 :I 

c-un recuit a haute temperature 

d - un lissage realise' soit par une technique de gravure humide assistee par plasma so it 
par un polissage mecano chimique sur une epaisseur infeneure a 20 nra pour atteindre la couche de 
depiction (3) 

e - un nettoyage apres lissage 
f - un nettoyage de pre* collage 

2 - ProceVie caracterise' en ce qu'il consiste en un cycle d'etapes successives de traitement et de 
preparation de surface d'un substrat aux differentes techniques de collage direct de tranches de 
semiconducteur dont la mise cn aruvre depend du dit substrat ay an U subi une technique de clivage par 
r implantation en ions crcant des pics (2) repartis sur toute la surface du silicium (1) d'une hauteur 
inferieure a 6 um sur une zone de defauts ponctuels (4) avec une epaisseur inferieure a 20 um en 
profondeur dans le silicium massif et comportant les dupes suivantes : 

a - un recuit a haute temperature 

b - une gravure chimique 2 humide pour graver une epaisseur inferieure a 5 um de 
selectivity de l<f :l 

c - un lissage realise' soit par une technique de gravure humide assistee par plasma soit 
par un polissage mecano chimique sur une epaisseur infe'rieure a 20 nra pour atteindre la couche de 
depletion (3) 

d - un nettoyage apres lissage 
e - un nettoyage de pre' collage 

3 - Proc£d£ caracterise en ce qu'il consiste en un cycle d'&apes successives de traitement et de 



2794891 



14 

preparation de surface d un substrat aux difKrentes techniques de collage direct de tranches de 
semiconducteur doni la mise en ceuvrc depend du dit substrat ayant subi une technique de clivage par 
difference de porosite dont la surface est reconvene d'une couche po reuse infdrieure a 5 \xm sur une 
zone de ddfauts d'epaisseur inferieure a 20 jim en profondeur dans le silicium massif et comportant 
les etapes suivantes : 

a - une gravure chimique 2 humide pour graver une epaisseur inferieure a 5 nm de 
selectivity de 10 6 : 1 

b - un recuit a haute temperature 

c - un lissage realist soil par une technique de gravure humide assist 6c par plasma soit 
par un polissage ratemo chimique sur une epaisseur inferieure a 20 nm pour atteindrc la couche de 
depletion (3) 

d - un nettoyage apres lissage 
e -un nettoyage de pre collage 

4 - Precede selon les revindications 1, 2, 3 caracterise en cc que l'&ape de gravure chimique 
1 selective utilise un masque realise par lithographic avec une solution de TMAH ( in methyl 
ammonium hydroxide ) 20% a 90°C selon une Vitesse de gravure de 1 jim/min ou autre especes 
chimiques commc KOH ( hydroxyde de potassium ) ou l'EDP ( ethylencdiamine ) pour graver 
seiectivement des formes de discontinuity selon les motifs d'un masque. 

5 - Procede selon les revendications 1, 2, 3 caracterise en ce que retape de recuit se fasse a 
une temperature inferieure a 1200°C sous atmosphere d hjdrogdne H 2 pendant un temps de recuit a 
haute temperature inferieur a 240 minutes a une pression inferieure ou egale a la pression 
atmospherique 
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Figured 1 
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Figure n* 2 
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Figure n* 3 




